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Regeneracija devteriranega kloroforma
Povzetek:
V diplomski nalogi smo želeli regenerirati odpadni devterirani kloroform, ki je po 
uporabi za snemanje NMR spektrov, drugače zavržen. Regeneracije smo se lotili s 
predposkusi z nedevteriranim kloroformom, kateri so nas usmerjali pri čiščenju realnega
vzorca. Uporabili smo več metod ločevanja, in sicer: filtracijo, ekstrakcijo, destilacijo in
sušenje. Zaradi podobnih vrelišč smo izvedli frakcionirno destilacijo, za posamične 
frakcije pa smo izvedli NMR analize. Rezultati, pridobljeni s pomočjo NMR 
spektroskopije so nam pokazali uspešnost regeneracije, v nekaterih pa je kloroform še 
vedno vseboval snovi za ločbo katerih bi potrebovali nadaljnje postopke.
Ključne besede:
Devterirani kloroform, frakcionirna destilacija, NMR spektroskopija
Regeneration of deuterated chloroform
Abstract:
In the diploma thesis, we tried to regenerate waste deuterated chloroform that is usually 
discarded after being used for NMR spectroscopy. First we did pre-experiments with 
nondeuterated chloroform, which directed us when purifying an actual, deuterated 
sample. There were several methods we used for separation: filtration, extraction, 
distillation and drying. Due to properties of substances, we used fractional distillation 
and did NMR analysis for individual fractions. The results obtained by NMR 
spectroscopy showed us succsessfulness of regeneration and exposed substances that 
stay in the chloroform and would need further separation procedures.
Keywords:
Deuterated chloroform, fractional distillation, NMR spectroscopy
11. Uvod
Devteriran kloroform se od navadnega kloroforma razlikuje v tem, da je vodikov atom 
zamenjan s svojim izotopom - devterijem. CDCl3 je najpogosteje uporabljeno topilo pri 
jedrski magnetni resonanci. Uporablja se ga, ker so v njem topne mnoge spojine, je 
dobro hlapno in nereaktivno topilo. Slaba lastnost CDCl3 je njegova visoka cena, zaradi 
česar se uporablja v majhnih količinah ter se ga, če je to mogoče, uporabi ponovno.
V diplomskem delu smo se osredotočili na regeneracijo odpadnega CDCl3, ki je 
vseboval neznano količino neznanih snovi. Naš cilj je bil regenerirati CDCl3 do te mere,
da je ponovno uporaben kot topilo pri NMR analizi.
21.1. Devterirani kloroform
Devterirani kloroform ali kloroform-D je organska spojina s kemijsko formulo CDCl3 in
CAS številko 865-49-6. Je izotopolog kloroforma, kar pomeni da je vodik zamenjan z 
njegovim izotopom devterijem. Devterij ima za razliko od navadnega vodika poleg 
protona v jerdu še nevtron.
Fizikalne in kemijske lastnosti CDCl3 so skoraj identične lastnostim navadnega 
kloroforma. [1]
Tabela 1: Lastnosti CDCl3 
Lastnosti (25 °C, 101,3 kPa)
Izgled Brezbarvna tekočina
Vonj Značilen, podoben etru
Molska masa 120,38 g/mol
Gostota 1,500 g/cm3
Vrelišče 60,9 °C
Parni tlak 26,66 ± 0,01 kPa
Tališče -64 °C
Stavki o nevarnosti: [1]
• H302 Zdravju škodljivo pri zaužitju.
• H315 Povzroča draženje kože.
• H319 Povzroča hudo draženje oči.
• H331 Strupeno pri vdihavanju.
• H351 Sum povzročitve raka.
• H361d Sum škodljivosti za nerojenega otroka.
• H372 Škoduje organom pri dolgotrajni ali ponavljajoči se izpostavljenosti.
Previdnostni stavki: [1]
• P201 Pred uporabo pridobiti posebna navodila.
• P260 Ne vdihavati prahu/ par/ plina/ megle/ hlapov/ razpršila.
• P264 Po uporabi temeljito umiti kožo.
• P280 Nositi zaščitne rokavice/ zaščitno obleko/ zaščito za oči/ zaščito za obraz.
• P304 + P340 + P311 PRI VDIHAVANJU: Prenesti osebo na svež zrak in jo 
pustiti v udobnem položaju, ki olajša dihanje. Pokličite CENTER ZA 
ZASTRUPITVE/zdravnika.
• P403 + P233 Hraniti na dobro prezračevanem mestu. Hraniti v tesno zaprti 
posodi.
31.2. Metode čiščenja
1.2.1. Filtracija
Filtracija je separacijska tehnika s katero ločujemo trdne snovi od tekočine, ki prehaja 
preko pol-prepustnega medija. Obstaja več laboratorijskih filtracijskih metod: navadna (
gravitacijska) filtracija, vroča filtracija in vakuumska filtracija. Vse od naštetih vrst 
filtracij uporabljajo filtrirni papir kot filtrirni medij. Vrsto filtracije izbiramo glede na 
naravo eksperimentalnega dela. Izbira načina filtracije je odvisna od količine disperzije, 
količine trdnih snovi, velikosti trdnih snovi, možnosti kristalizacije in od tega ali 
potrebujemo retenat (trdno snov) ali permeat (tekočino). [2]
Gravitacijska filtracija (slika 1) je najpogostejša vrsta filtracije. Uporablja se pri 
večjih volumnih in takrat ko želimo obdržati filtrat. [2]
Slika 1: Set za navadno filtracijo
Vroča filtracija je primerna za tekočine iz katerih se pri nižjih temperaturah začnejo 
izluževati kristali. Ti lahko zamašijo pore filtrirnega papirja in ustavijo filtracijo. Pri 
takšnem načinu filtracije je najbolj primeren naguban filtrirni papir. [2]
4Vakuumska filtracija (nučiranje) (slika 2) je hitrejša od gravitacijske, vendar deluje 
po enakem principu. Uporablja se, ko želimo obdržati trdno snov, saj jo s tem 
postopkom tudi osušimo. [2]
Slika 2: Set za nučiranje
1.2.2. Ekstrakcija
Ekstrakcija je metoda, kjer s topilom selektivno izvlečemo oz. ekstrahiramo spojine iz 
trdne zmesi ali raztopine. Ekstrakcija sestoji iz dveh zaporednih postopkov, in sicer v 
prvem raztopino ali zmes spravimo v stik s topilom, zatem obe fazi ločimo. V 
kemijskem smislu ekstrakcija pomeni prenos molekul snovi iz trdne ali tekoče faze v 
topilo. Topnost neke spojine je odvisna od tega, v kolikšni meri so njene molekule 
sposobne tvoriti vezi s topilom. 
Najpogostejša uporaba ekstrakcije v laboratoriju: [3]
• izolacija spojin iz reakcijske zmesi
• ločevanje spojin
• čiščenje spojin
Glede na to ali ekstrahiramo iz trdne zmesi ali raztopine, ločimo dve vrsti ekstrakcije:
• ekstrakcija trdno – tekoče, temelji na različni topnosti v topilu
• ekstrakcija tekoče – tekoče, temelji na različni topnosti komponent zmesi v 
dveh topilih
Ekstrakcija tekoče – tekoče je separacijski proces, ki temelji na razlikah v topnosti. V 
večini primerov je ena od tekočih faz voda, druga pa lahkohlapno organsko topilo. 
Ekstrakcija, pri kateri uporabimo vodno raztopino kisline ali baze, je še posebej 
uporabna za ločbo kislih in bazičnih komponent iz organske zmesi. Za ekstrakcijo iz 
raztopin se navadno uporablja lij ločnik (slika 3), s pomočjo katerega po končani 
ekstrakciji ločimo organsko fazo od vodne. Večina organskih topil ima nižjo gostoto od 
5vode, z izjemo halogeniranih. Za učinkovito ekstrakcijo tekoče-tekoče je pomembna 
izbira primernega topila, ki mora ustrezati naslednjim lastnostim: [3]
• se ne meša s topilom iz katerega ekstrahiramo
• ne reagira s topilom iz katerega ekstrahiramo
• ne reagira s snovjo, ki jo želimo ekstrahirati
• ima čim boljši porazdelitveni koeficient za snov, ki jo želimo ekstrahirati
• ima veliko stabilnost in relativno nizko vrelišče, da ga lahko enostavno 
odstranimo z odparevanjem
Slika 3: Set za ekstrakcijo tekoče – tekoče 
1.2.3. Destilacija
Destilacija je metoda, ki se uporablja za ločevanje dveh ali več tekočih hlapnih spojin, 
na podlagi njihovih različnih hlapnosti izraženimi s temperaturo vrelišč. Vrelišče je 
definirano kot temperatura, pri kateri je parni tlak tekočine enak zunanjemu tlaku. Za 
razliko ekstrakcije tekoče-tekoče in ekstrakcije trdno-tekoče, je destilacija proces 
ločevanja tekočine in plina, pri katerem se izrablja razlike parnih tlakov različnih spojin.
Parni tlak ali ravnotežni parni tlak snovi je tlak pare snovi, ki je v ravnotežju z njeno 
kondenzirano fazo. S segrevanjem kapljevine se kinetična energija molekul poveča, 
zaradi česar vse več molekul preahaja v parno fazo. S tem se parni tlak zviša. [3][4]
Zmesi tekočin, ki jih želimo ločiti, delimo na idealne zmesi in neidealne (realne) zmesi.
Idealna zmes sledi Raoultovemu zakonu pri vseh razmerjih spojin. Tekočine pri takšni 
vrsti zmesi ne vplivajo ena na drugo, kar pomeni da so volumni aditivini, toplota pa se 
ob mešanju ne porablja in ne sprošča.[3]
6Realna zmes ne sledi Raultovemu zakonu. Pri mešanju takšnih tekočin, prido do 
medmulekulskih interakcij (privlak ali odboj molekul), volumni niso aditivni, toplota pa
se sprošča ali porablja. Zmesi takšnih tekočin tvorijo azeotrope in se jih z navadno 
destilacijo ne da popolnoma ločiti. [3]
Raultov zakon:
                                                       (1.1)
kjer je  parcialni tlak komponente A v zmesi,  parni tlak čiste komponente A in  molski 
delež komponente A v zmesi.
Daltonov zakon:
                                         (1.2)
kjer je  celokupni parni tlak mešanice plinov in  vsota delnih parnih tlakov posameznih 
komponent.
Izbira destilacijske tehnike je odvisna od lastnosti spojine, ki jo želimo očistiti ter 
nečistot, katere želimo odstraniti. 
Najbolj običajne destilacijske tehnike : [3]
Navadna destilacija (slika 4) se uporablja za ločevanje tekočin, katerih vrelišča se 
razlikujejo za najmanj 80°C. Pare so umserjene direktno v kondenzator, zaradi česar 
destilat ni popolnoma čist, ampak ima enako sestavo kot para nad tekočino, pri 
določenem tlaku in temperaturi.
Slika 4: Aparatura za navadno destilacijo
7Destilacija pod znižanim tlakom (vakuumska destilacija) je tehnika ločevanja spojin 
pri tlaku, ki je nižji od zunanjega. Uporablja se za ločevanje spojin, ki so pri temperaturi
potrebni za destilacijo pri zunanjem tlaku termično neobstojne in pri spojinah z visokim 
vreliščem. Za takšno vrsto destilacije je primeren tudi rotacijski vakuumski uparjevalnik
.
Destilacija z vodno paro (slika 5) se uporablja za destilacijo organskih spojin, ki se z 
vodo in vodno paro ne mešajo. Paro se uvaja direktno v kotel, tok pare pa odnaša 
organske komponente skozi kondenzator v lovilno posodo, kjer se organsko in vodno 
fazo zlahka loči.
Slika 5: Aparatura za destilacijo z vodno paro
Frakcionirna destilacija (slika 6) odpravi pomankljivosti navadne destilacije, saj lahko
s frakcionirno destilacijo ločimo tekočine, katerih vrelišča se razlikujejo za samo 5 do 
10 °C. Pri frakcionirni destilaciji, odpravimo potrebo po večkratni zaporedni navadni 
destilaciji, s tem da med destilacijsko bučko in destilacijski nastavek uvedemo 
frakcionirno kolono. V frakcionirni koloni para iz bučke večkrat kondenzira in upareva. 
Vsak cikel kondenziranja in uparevanja je enak enkratni navadni destilaciji. Na tak 
način kondenzat postaja bolj obogaten s hlapnejšo komponento, lahko pa je takšen način
destilacije tudi tako učinkovit, da je posamezna frakcija popolnoma čista snov. [4]
8Slika 6: Aparatura za frakcionirno destilacijo
Obstaja več vrst frakcionirnih kolon, vsem pa je skupna lastnost, da imajo veliko 
notranjo površino. Učinkovitost kolone je odvisna od njene dolžine in polnil. 
Učinkovitost kolone je podana s številom teoretičnih prekatov, kjer je en prekat 
enakovreden eni navadni destilaciji. Frakcinirna kolona je lahko steklena cev 
napolnjena s polnili, lahko pa je posebej narejena za frakcionirno destilacijo. [4]
1.2.4. Sušenje 
Pri čiščenju organskh topil in raztopin, je velikokrat potrebna ekstrakcija z vodnmi 
raztopinami. Ne glede na previdnost dela, ponavadi organska faza vsebuje določeno 
množino vode. Zaradi  prisotnosti vode, je potrebno organsko fazo posušiti z dodatkom 
brezvodnih sušilnih sredstev. Po končanem procesu sušenja, je organsko fazo potrebno 
ločiti od sušilnega sredstva. Sušilno sredstvo lahko z vodo reagira reverzibilno (
kristalno vezana voda), ireverzibilno (kemijska reakcija z vodo; vežejo več vode) in 
absorpcijsko (trdno sredstvo z veliko površino za vezavo vode, npr.: silikagel, 
molekularna sita, itd.). [4]
9Najpogostejši način sušenja (odstranjevanja vode) iz organske faze, je dodatek 
brezvodnega sušilnega sredstva. Ta z vodo tvori kristalohidrate, ki so netopni v organski
fazi in se jih da odstraniti s filtracijo. [4]
nH2O + sušilno sredstvo → sušilno sredstvo ∙ nH2O
Pri izbiri sušilnega sredstva se odločimo na podlagi naslednjih lastnosti:
• Kapaciteta (največja množina vode, ki se lahko veže na sušilno sredstvo)
• Učinkovitost (količina preostale vode v organski fazi; nižja vrednost, manj 
preostale vode)
• Hitrost sušenja (pove koliko časa mora biti sušilno sredstvo v stiku z organsko 
fazo)
• Inertnost
Tabela 2: Pogosto uporabljena sušilna sredstva [4]
Sušilno 
sredstvo
Kislinske/bazične 
lastnosti
Kapaciteta Učinkovitost Hitrost 
sušenja
MgSO4 nevtralen visoka 2,8 dokaj hitro
CaCl2 nevtralen srednja 1,5 dokaj počasno
Silikagel nevtralen visoka nizka srednje
Na2SO4 nevtralen zelo visoka 25 počasno
K2CO3 bazičen nizka srednja dokaj hitro
CaSO4 nevtralen nizka 0,004 hitro
KOH bazičen zelo visoka 0,1 hitro
1.3. Jedrska magnetna resonanca
Jedrska magnetna resonanca (NMR spektroskopija) je ena najbolj pomembnih 
instrumentalnih tehnik določevanja molekulskih struktur. Primerna je za prepoznavanje 
strukture čistih spojin, kot tudi zmesi trdnih snovi ali tekočin. Tako kot druge 
spektoskopske tehnike, NMR temelji na kvantizaciji energijskih sprememb, ki so 
inducirane v molekulah, ko pridejo v stik z elektromagnetnim valovanjem. Frekvenca 
valovanja, ki se uporablja pri NMR spektroskopiji spada med radijsko valovanje. [4][5]
NMR analiza deluje tako, da se vzorec vstavi v statično magnetno polje in nato obseva z
radijskimi valovi. Pri določeni frekvenci atomska jedra absorbirajo valovanje, zaradi 
česar preidejo iz osnovnega v vzbujeno stanje. Po določenem času se vzbujena atomska 
jedra vrnejo v osnovno stanje ter s tem del energije izsevajo v obliki elektromagnetnega 
valovanja, kar zazna tuljava. Pri procesu se meri frekvenco in intenziteto izsevane 
energije po času. [4][5]
10
2. Namen dela
Namen diplomskega dela je bila regeneracija devteriranega kloroforma iz odpadne 
zmesi devteriranega kloroforma in neznanih deležev neznanih snovi. Zmes je bila 
skupek topila CDCl3 in vzorcev, ki so bili analizirani z NMR spektrometrom.
Zaradi omejene količine odpadne zmesi, smo morali poizkusne procese regeneracije 
poustvarjati z navadnim, nedevteriranim kloroformom, saj ima skoraj enake fizikalno-
kemijske lastnosti. To smo storili tako, da smo zmešali CHCl3, vodo in etanol v 
različnih razmerjih, ter zmesi destilirali pri različnih pogojih. Tako smo pridobili 
podatke, iz katerih smo potem izbrali primerne pogoje in postopke za regeneracijo 
devteriranega kloroforma.
11
3. Eksperimentalni del
Eksperimentalni del diplomske naloge je obsegal sedem poskusov na laboratorijskem 
setu za frakcionirno destilacijo. Pri prvih petih poskusih, smo uporabljali nedevterirani 
kloroform, etanol in vodo v različnih razmerjih in mešanico destilirali s frakcionirno 
destilacijo. Z njimi smo okvirno določili procesne parametre za nadaljnje 
eksperimentalno delo. Pri zadnjih dveh smo uporabili realen vzorec devteriranega 
kloroforma in ga, pred destilacijo, predhodno očistili.
3.1. Uporabljene kemikalije
V tabeli 3 so naštete vse kemikalije uporabljene pri eksperimentalnem delu.
Tabela 3: Uporabljene kemikalije
IME FORMULA M [g/mol] UPORABA
kloroform CHCl3 119,38 reakcijska zmes v 
prvih štirih 
poskusih
devteriran 
kloroform
CDCl3 120,38 topilo za NMR 
analizo, izhodni 
vzorec
etanol C2H5OH 46,07 reakcijska zmes v 
prvih štirih 
poskusih
destilirana voda H2O 18,02 reakcijska zmes v 
prvih štirih 
poskusih, 
ekstrakcija nečistot,
čiščenje steklovine
klorovodikova 
kislina
HCl (aq) 36,46 (HCl) ekstrakcija nečistot
nasičena raztopina 
natrijevega 
hidrogenkarbonata
NaHCO3 (aq) 84,01 (NaHCO3) ekstrakcija nečistot
nasičena raztopina 
natrijevega klorida
NaCl (aq) 58,44 (NaCl) ekstrakcija nečistot
natrijev sulfat Na2SO4 142,04 sušilno sredstvo
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aceton C3H6O 58,08 čiščenje steklovine
3.2. Metode in aparature
3.2.1. NMR spektroskopija
NMR meritve so bile opravljene z inštrumentom Bruker Avance III 500 MHz na 
Fakulteti za kemijo in kemijsko tehnologijo. 1H spektri so bili posneti pri frekvenci 500 
MHz. Za topilo smo uporabili CDCl3 s TMS kot internim standardom. Ker smo za 
topilo uporabljali CDCl3 kateri vsebuje tudi navadni kloroform, smo morali pred 
snemanjem vzorca vedno posneti še čisto topilo.
3.2.2. Frakcionirna destilacija
Vsi postopki frakcionirne destilacije, so bili opravljeni na enaki aparaturi. Kolona je bila
polnjena z steklenimi raschigovimi obročki. Za boljši prenos toplote, sem destilacijsko 
bučko ogreval z grelnim magnetnim mešalom IKA RCT basic in grelnim blokom. 
Volumen destilacijske bučke je znašal 1000ml.
3.3. Praktični del
3.3.1. Frakcionirna destilacija kloroform-voda (1)
Pripravil sem mešanico dveh faz navadnega kloroforma in vode v volumskem razmerju 
4:1. Z merilnim valjem sem odmeril 120 ml CDCl3 in 30 ml destilirane vode, ter ju 
prenesel v destilacijsko bučko. Temperaturo grelnega bloka sem nastavil na 100 °C in 
destilat zbiral v 5 ml frakcijah. Od 3. frakcije naprej so poleg destilata pritekle tudi 
kapljice vode, zato sem 12. frakcijo zbiral manj časa in se na ta način izognil vodi. Ko je
temperatura na vrhu kolone pričela padati in je destilat nehal pritekati, sem destilacijo 
zaključil. Za 2. in 12. frakcijo po vrsti smo naredili NMR analizo.
3.3.2. Frakcionirna destilacija kloroform-voda (2)
Pripravil sem mešanico dveh faz navadnega kloroforma in vode v volumskem razmerju 
4:1. Z merilnim valjem sem odmeril 120 ml CDCl3 in 30 ml destilirane vode, ter ju 
prenesel v destilacijsko bučko. Temperaturo grelnega bloka sem tokrat nastavil na 60 °C
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. Po približno uri segrevanja, destilacija še vedno ni potekala, zato sem temperaturo 
dvignil na 80 °C in čakal še pol ure. Tudi pri 80 °C destilacija ni potekala, zato sem s 
poskusom prenehal.
3.3.3. Frakcionirna destilacija kloroform-voda (3)
Pripravil sem mešanico dveh faz navadnega kloroforma in vode v volumskem razmerju 
9:1. Z merilnim valjem sem odmeril 120 ml CDCl3 in 13,3 ml destilirane vode, ter ju 
prenesel v destilacijsko bučko. Temperaturo grelnega bloka sem nastavil na 100 °C. 
Destilat sem tokrat zbiral v 3 ml frakcijah, saj je bila pri prejšnjih poskusih v 
posameznih frakcijah opazna voda. Kljub manjšemu volumnu frakcij, se vodi v 
frakcijah nisem izognil, zato sem destilacijo predčasno zaključil.
3.3.4. Frakcionirna destilacija kloroform-voda (4)
Pripravil sem mešanico dveh faz navadnega kloroforma in vode v volumskem razmerju 
9:1. Z merilnim valjem sem odmeril 120 ml CDCl3 in 13,3 ml destilirane vode, ter ju 
prenesel v destilacijsko bučko. Temperaturo grelnega bloka sem nastavil na 120 °C in 
destilat zbiral v 5 ml frakcijah. Frakcije št. 5, 6 in 7 sem zbiral na tak način, da sem 
vodne kapljice lovil v drugo lovilno posodo, v primeru NMR analize katere od teh 
frakcij. Ko je temperatura na vrhu kolone pričela padati in destilat ni več pritekal, sem 
destilacijo zaključil.
3.3.5. Frakcionirna destilacija kloroform-voda-etanol
Pripravil sem mešanico dveh faz navadnega kloroforma, etanola in vode v volumskem 
razmerju 9:1:1. Z merilnim valjem sem odmeril 120 ml CDCl3, 13,3 ml etanola in 13,3 
ml destilirane vode, ter vse prenesel v destilacijsko bučko. Temperaturo grelnega bloka 
sem nastavil na 100 °C in destilat zbiral v 5 ml frakcijah. Pričakovano so bile po prvih 
dveh frakcijah opazne dve fazi, zato sem od 9. do 15. frakcije vodno fazo lovil posebej. 
Ko je temperatura na vrhu kolone pričela padati in destilat ni več pritekal, sem 
destilacijo zaključil. Za frakciji št. 2 in 14, smo naredili NMR analizo.
3.3.6. Regeneracija CDCl3 (1)
Odmeril sem 150 ml umazanega CDCl3 in ga filtriral skozi naguban filtrirni papir. 
Prefiltrirani vzorec sem nato v lij ločniku najprej stresal s 50 ml 2 M HCl. Spodnjo (
organsko) fazo sem ločil od vodne in jo stresal s 50 ml nasičene raztopine NaHCO3. 
Zaradi nastajanja CO2 sem lij ločnik med stresanjem večkrat obrnil in odprl ventil, da se
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je tlak izenačil. Postopek ekstrakcije sem ponovil še s 50 ml destilirane vode, na koncu 
pa še s 50 ml nasičene vodne raztopine NaCl (brine). Tako očiščen CDCl3 sem nato 
prenesel v destilacijsko bučko in izvedel postopek frakcionirne destilacije. Temperaturo 
grelnega bloka sem nastavil na 120 °C in destilat zbiral v 5 ml frakcijah, dokler ni 
temperatura na vrhu kolone pričela padati, destilat pa prenehal iztekati. Za frakcije št. 2, 
12 in 16 (zadnja) smo naredili NMR analizo.
3.3.7. Regeneracija CDCl3 (2)
Preostanek umazanega CDCl3 (400 ml) sem prefilitriral skozi naguban filtrirni papir. 
Prefiltrirani CDCl3 sem nato v lij ločniku dvakrat stresal  z 133 ml 2 M HCl. Spodnjo (
organsko) fazo sem nato v lij ločniku dvakrat stresal z nasičeno razopino NaHCO3. Lij 
ločnik sem med stresanje večkrat obrnil z izlivom navzgor in odprl ventil, da je nastali 
CO2 lahko izhajal. Postopek sem ponovil še dvakrat z 133 ml destilirane vode, na koncu
pa še dvakrat z 133 ml nasičene vodne raztopine NaCl. Tako očiščen  CDCl3 sem nato 
destiliral v aparaturi za frakcionirno destilacijo. Temperaturo grelnega bloka sem 
nastavil na 120 °C. Destilata, zaradi majhnih razlik v prejšnjem poskusu (NMR analiza),
tokrat nisem zbiral v ločenih frakcijah. Očiščen CDCl3 sem na koncu osušil z 
brezvodnim Na2SO4. To sem storil z dodajanjem sušilnega sredstva v majhnih količinah
, dokler se kristali niso prenehali sprijemati. Sušilno sredstvo sem odstranil s filtracijo 
skozi filtrirni papir. Za očiščeni in neočiščeni vzorec smo naredili NMR analizo.
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4. Rezultati in razprava
4.1. Analiza navadnega kloroforma
Na sliki 7 je prikazan prikazan 1H NMR spekter topila (CDCl3).
Slika 7: 1H NMR spekter CDCl3
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Na sliki 8 je prikazan 1H NMR spekter topila (CDCl3, 600 µl) v katerem je 25 µl vzorca
kloroforma, uporabljenega pri prvih petih poskusih.
Slika 8: 1H NMR spekter CDCl3 in vzorca kloroforma
Tabela 4: Podatki NMR analize kloroforma
Izhodni kloroform
Kemijski premik [ppm] 1,56 1,25 3,72 7,26
Tip signla s, 2H t, 3H q, 2H s, 1H
Snov H2O C2H5OH CHCl3
Topilo (površina) 0,68 0 0 0,73
Topilo + vzorec (površina) 0,79 1,45 0,97 19,26
Iz rezultatov NMR analize za izhodni kloroform, zbranih v tabeli 4, dobimo množinsko 
razmerje H2O : C2H5OH : CHCl3 = 1 : 8,8 : 336,9.
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4.2. Rezultati frakcionirne destilacije kloroform-voda (1)
Pogoji:
• Temperatura bloka: 100 °C
• Volumen (CHCl3): 120 ml
• Volumen (dest. voda): 30 ml
V tabeli 5 so prikazane meritve pridobljene med destilacijo CHCl3 in vode v 
volumskem razmerju 4:1. Puščica navzdol (↓) pomeni padec temperature.
Tabela 5: Meritve med destilacijo kloroform-voda (1)
št. frak. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18
T [°C] 55 56 56 56 56 56 56 56 56 56 56 56 56 56 56 56 56 ↓
V [ml] 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,1 5,0 2,4 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 0
Na sliki 9 je prikazan 1H NMR spekter topila (CDCl3) za frakcijo številka 2.
Slika 9: 1H NMR spekter CDCl3 1_2
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Na sliki 10 je prikazan 1H NMR spekter topila (CDCl3, 600 µl) v katerem je 25 µl 
vzorca frakcije 2.
Slika 10: 1H NMR spekter vzorca 1_2 v CDCl3
Tabela 6: Podatki NMR analize 1_2
Frakcija 1_2
Kemijski premik [ppm] 1,56 1,25 3,72 7,26
Tip signala s, 2H t, 3H q, 2H s, 1H
Snov H2O C2H5OH CHCl3
Topilo (površina) 0,62 0 0 0,78
Topilo + vzorec (površina) 0,77 1,31 0,87 17,02
Iz rezultatov NMR analize za 2. frakcijo, zbranih v tabeli 6, dobimo množinsko 
razmerje H2O : C2H5OH : CHCl3 = 1 : 5,8 : 216,5.
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Na sliki 11 je prikazan 1H NMR spekter topila (CDCl3) za frakcijo številka 12.
Slika 11:  1H NMR spekter CDCl3 1_12
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Na sliki 12 je prikazan 1H NMR spekter topila (CDCl3, 600 µl) v katerem je 25 µl 
vzorca frakcije 2.
Slika 12: 1H NMR spekter vzorca 1_12 v CDCl3
Tabela 7: Podatki NMR analize 1_12
Frakcija 1_12
Kemijski premik [ppm] 1,56 1,25 3,72 7,26
Tip signala s, 2H t, 3H q, 2H s, 1H
Snov H2O C2H5OH CHCl3
Topilo (površina) 0,65 0 0 0,78
Topilo + vzorec (površina) 0,83 0,65 0,42 16,68
Iz rezultatov NMR analize za 12. frakcijo, zbranih v tabeli 7, dobimo množinsko 
razmerje H2O : C2H5OH : CHCl3 = 1 : 2,4 : 176,7.
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4.3. Rezultati frakcionirne destilacije kloroform-voda-etanol
Pogoji:
• Temperatura bloka: 100 °C
• Volumen (CHCl3): 120 ml
• Volumen (dest. voda): 13,3 ml
• Volumen (C2H5OH): 13,3 ml
V tabeli 8 so prikazane meritve pridobljene med destilacijo CHCl3, vode in etanola v 
volumskem razmerju 9:1:1. Puščica navzdol (↓) pomeni padec temperature.
Tabela 8: Meritve med destilacijo kloroform-voda-etanol
št. frak. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16
T [°C] 55 56 56 56 56 56 56 56 56 56 56 56 56 56 56 ↓
V [ml] 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,1 5,0 2,4 5,0 5,0 5,0 <2
Na sliki 13 je prikazan 1H NMR spekter topila (CDCl3) za frakcijo številka 2.
Slika 13: 1H NMR spekter CDCl3 5_2
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Na sliki 14 je prikazan 1H NMR spekter topila (CDCl3, 600 µl) v katerem je 25 µl 
vzorca frakcije 2.
Slika 14: 1H NMR spekter vzorca 5_2 v CDCl3
Tabela 9: Podatki NMR analize 5_2
Frakcija 5_2
Kemijski premik [ppm] 1,56 3,72 7,26
Tip signala s, 2H q, 2H s, 1H
Snov H2O C2H5OH CHCl3
Topilo (površina) 0,82 0 0,77
Topilo + vzorec (površina) 1,13 2,81 15,79
Iz rezultatov NMR analize za 2. frakcijo, zbranih v tabeli 9, dobimo množinsko 
razmerje H2O : C2H5OH : CHCl3 = 1 : 9,1 : 96,9. Zaradi anomalije na spektru pri 
tripletu, ki pripada etanolu, sem za izračun uporabil le površino kvarteta.
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Na sliki 15 je prikazan 1H NMR spekter topila (CDCl3) za frakcijo številka 14.
Slika 15: 1H NMR spekter CDCl3 5_14
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Na sliki 16 je prikazan 1H NMR spekter topila (CDCL3, 600 µl) v katerem je 25 µl 
vzorca frakcije 14.
Slika 16: 1H NMR spekter vzorca 5_14 v CDCl3
Tabela 10: Podatki NMR analize 5_14
Frakcija 5_14
Kemijski premik [ppm] 1,56 3,72 7,26
Tip signala s, 2H q, 2H s, 1H
Snov H2O C2H5OH CHCl3
Topilo (površina) 0,86 0 0,76
Topilo + vzorec (površina) 1,15 2,69 15,97
Iz rezultatov NMR analize za 14. frakcijo, zbranih v tabeli 10, dobimo množinsko 
razmerje H2O : C2H5OH : CHCl3 = 1 : 9,3 : 104,9. Zaradi anomalije na spektru pri 
tripletu, ki pripada etanolu, sem za izračun uporabil le površino kvarteta.
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4.4. Rezultati regeneracije CDCl3 (1)
Pogoji:
• Temperatura bloka: 120 °C
• Volumen (umazani CDCl3): 150 ml
V tabeli 11 so prikazane meritve pridobljene med destilacijo umazanega CDCl3. Puščica
navzdol (↓) pomeni padec temperature.
Tabela 11: Meritve med destilacijo umazanega CDCl3
št. frak. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16
T [°C] 59 60 60 60 60 60 60 60 60 60 60 60 60 60 60 ↓
V [ml] 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 2,4 5,0 5,0 5,0 1,1
Slike 17, 18 in 19 prikazujejo 1H NMR spektre frakcij 2, 12 in 16. Spektri predstavljajo 
25 µl vzorca posamezne frakcije v 600 µl CDCl3.
Slika 17: 1H NMR spekter vzorca 6_2 v CDCl3
26
Na 1H NMR spektru za frakcijo št. 2, najdemo signale za naslednje snovi:
• δ = 7,26 ppm (s, 1H), kloroform
• δ = 5,30 ppm (s, 1H), diklorometan
• δ = 3,48 ppm (q, 2H), 1,21 ppm (t, 3H), dietil eter
• δ = 2,01 ppm (s), neznana nečistota
• δ = 1,55 ppm (s, 2H), voda
Slika 18: 1H NMR spekter vzorca 6_12 v CDCl3
Na 1H NMR spektru za frakcijo št. 12, najdemo signale za naslednje snovi:
• δ = 7,26 ppm (s, 1H), kloroform
• δ = 5,30 ppm (s, 1H), diklorometan
• δ = 3,48 ppm (q, 2H), 1,21 ppm (t, 3H), dietil eter
• δ = 2,17 ppm (s, 3H), aceton
• δ = 2,01 ppm (s), neznana nečistota
• δ = 1,55 ppm (s, 2H), voda
• δ = 1,28 ppm (s, 3H), terc-butanol
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Slika 19: 1H NMR spekter vzorca 6_16 v CDCl3
Na 1H NMR spektru za frakcijo št. 16, najdemo signale za naslednje snovi:
• δ = 7,26 ppm (s, 1H), kloroform
• δ = 3,48 ppm (q, 2H), 1,21 ppm (t, 3H), dietil eter
• δ = 2,17 ppm (s, 3H), aceton
• δ = 2,01 ppm (s), neznana nečistota
• δ = 1,55 ppm (s, 2H), voda
• δ = 1,28 ppm (s, 3H), terc-butanol
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Sliki 20 in 21, prikazujeta spekter 25 µl vzorca v 600 µl CDCl3, pred regeneracijo (slika 
20), ter regeneriranega devteriranega kloroforma (slika 21). Spekter vzorca po 
regeneraciji, je skupek vseh frakcij pridobljenih s frakcionirno destilacijo (frakcije 1-16
).
Slika 20: 1H NMR spekter umazanega CDCl3
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Slika 21: 1H NMR spekter očiščenega CDCl3
Ob primerjavi spektrov pred in po regneraciji, lahko vidimo, da smo odpadni CDCl3 
očistili veliko večino nečistot. Snovi, katerih s tem postopkom nismo mogli odstraniti 
so:
• kloroform (tudi drugače prisoten pri CDCl3, ki se uporablja pri NMR 
spektroskopiji)
• dietil eter (nepričakovano prisoten pri odpadnem CDCl3)
• aceton
• neznana nečistota na δ = 2,01 ppm
• diklorometan (posledica mešanja odpadnega CDCl3 in CD2Cl2)
• voda
• terc-butanol
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4.5. Rezultati regeneracije CDCl3 (2)
Pogoji:
• Temperatura bloka: 120 °C
• Volumen (umazani CDCl3): 400 ml
Slika 22 predstavlja spekter regeneriranega CDCl3 v zadnjem poskusu.. Spekter je 
posnet le za vzorec in ni dodan čistemu CDCl3.
Slika 22: 1H NMR spekter očiščenega CDCl3
Na spektru očiščenega CDCl3 so opazni močnejši signali, ki predstavljajo naslednje 
spojine in nečistote:
• δ = 7,26 ppm (s, 1H), kloroform,
• δ = 5,30 ppm (s, 2H), diklorometan,
• δ = 2,01 ppm (s), neznana nečistota,
• δ = 1,60 ppm (s, 2H), voda.
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Šibkejši signali na spektru, pa predstavljajo:
• δ = 7,36 ppm (s), benzen
• δ = 4,12 ppm (q, 2H), 2,05 ppm (s, 3H), 1,26 ppm (t, 5H), etilacetat
• δ = 3,71 ppm (s, 2H), 1,4-dioksan
• δ = 3,84 ppm (q, 2H), 1,20 ppm (t, 3H), dietil eter
• δ = 2,17 ppm (s, 3H), aceton
• δ = 1,50 ppm (s), neznana nečistota
• δ = 0,07 ppm (s, 3H), silikonska mast.
Sliki 23 in 24, prikazujeta umazani CDCl3 pred in po regeneraciji.
Slika 24: Umazani CDCl3 Slika 23: CDCl3 po regeneraciji
32
5. Zaključek
Regeneracijo CDCl3 smo najprej pričeli z eksperimenti pri katerih nismo uporabili 
realnega vzorca temveč navaden kloroform. Eksperimente smo opravljali pri različnih 
temperaturah in množinskih razmerjih snovi, z namenom, da vidimo kako se snovi 
obnašajo in do kakšne mere jih lahko ločimo s frakcionirno destilacijo. S pomočjo 
podatkov pridobljenih pri predpreizkusih, smo se lotili regeneracije umazanega CDCl3.
Rezultati NMR analize regeneriranih frakcij CDCl3, so pokazali, da ta vsebuje tudi 
velike količine diklorometana. Predvidevamo, da je to posledica mešanja odpadnih 
vzorcev za NMR analizo raztopljenih v devteriranem kloroformu in tistih, kateri so kot 
topilo uporabljali devteriran diklorometan. Prav tako, so v očiščenem CDCl3 ostale 
prisotne tudi nekatere druge nečistote (omenjene v poglavju Rezultati in razprava). 
Glede na postopek regeneracije menim, da je stopnja očiščenosti zadovoljiva. Izboljšali 
bi jo lahko s frakcionirno kolono z večjim številom teoretičnih prekatov, vodo pa bi 
lahko bolje odstranili z boljšimi sušilnimi sredstvi ali pa molekularnimi siti.
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